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Alerting Abstract NL A 

Oils and fats are deodourised, opt. with simultaneous reduction of the 
residual free fatty acid content, by treating with C02 at 50-250 degrees C 
and pressures of 100-250 atm. , prf. in counterflow. Pref. the oil or fat is 
passed down a packed column in counter flow with the C02, which is then 
recycled after the unwanted materials with which it becomes charged have 
been removed by contacting the recycle stream with a solid absorbing agent 
such as active charcoal. Process avoids use of steam and high vacuum as in 
known processes. 

Original Pvjblication Data by Authority 

Original Abstracts: 

Process for deodorizing fat or oil containing odoriferous material by 
contacting the same with carbon dioxide at a temperature of 150 (deg) to 
250 (deg) C. and a pressure of 100 to 250 atmospheres for the selective 
take-up by the carbon dioxide of the odoriferous material, thereby 
separating odoriferous material from the fat or oil. 
Basic Derwent Week: 197402 
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Alerting Abstract DE B 

Super-critical C02 at 150-250 degrees C and 101.3-253.3 bar pressure is 
contacted with fat- and oil-contg. mixts., to deodorise the fats and oils 
while simultaneously minimising the free fatty acid content. 

Natural or synthetic food fats and oils can be purified without loss or 
hydrolysis of the fats and oils. In an example for producing odourless and 
tasteless soya oil contg. 0.02% free fatty acids, soya oil loss was reduced 
from 13% to 0.34% by increasing column temp, from 90- to 200 degrees C when 
charging C02 at 202.5 bar pressure. 
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Patentanspruche: 



1. Anwendung dcs Vcrfahrens Trennung 
von Fclte und Git enthaltendcn Stoffgemisdien, 
bei dem man die Fcttc bzw. Ole mit Qbcrknti- 
schem CO, in Kontakt bringt. zum Deswloneren 
von Fetten und Olen. unter gegebenenfalls glcK*- 
zeitiger Verringerung der freien Fettsauren dann, 
dadurch gckennzeichnet. daB mar. auf daszu 



setzt werdea GemaB Beispiel 14 wird die Abtrennung 
von Fett aus VoUmilch, in Beispiel 25 aus Eigelb und in 
Beispiel 26 die Trennung von Ol aus SpeiseSi beschrie- 
ben. Die Einwirkung von uberkritischem CO2 zum De- 
sodorieren von Fetten und Olen innerhalb bestimmter 
Temperaturen und Druckbereiche ist dieser Druck- 
schrift nicht zu entnehmea 

Die US-PS 2188013 befaBt sich mit der Trennung 
von flussigcn hochmolekularcn Gcmischcn in ver- 
schiedene Fraktionen unter Ausbrildung von mehreren 

. . t- i/'_Li-_^:n^./4 K«.; Tomnpratu- 



dadurch Rckennzeichnet.daBmanauf daszu 10 schiedeneFraWionenunicr/vuiin.uu..B^^^ 
150 bis 250 C und urucKcn von , superatmospharischen Driicken, wobei 

'''f^lrS:tZl^L,..c^ 1, dadurch ge- ^^^^^^^^^^ 
-keLdcLt.daBmandasLhlendioxydimGe- ,s bildungvonSch.chten^^^ 

i. Kreislauf fuhrt uml d.c vom u.,lau- Gew.cht l^t. ^as V^h«n eignet «ch u^a^^^ 
von Verunreinigungen. Kn Verfahren der im folgen- 
den noch zu schildcrnden Art wird hier nicht beschrie- 



kennzeicnnei, oao man uas — 
genstrom im Kreislauf fuhrt und die vom usnlau- 
fenden Kohlendioxyd aufgem/mmenen Be^eit- 
stoffe sn cinem voraigsweise fcstcn Adsorptions- 
mitiel fcsthah. 



20 ben. , ... 

En ahnliches Verfahren unter Verwendung parakntt- 

scher Phasen ist in der US-PS 26 58 907 beschrieben. 

Die US-PS 1 745 85 1 schildert die Behandlung von 
Leberuan unter Hindurchleiten eines Gases, bei- 

schmacksstoffe. ^ rtu„ h«. rf^r Nahrttne und Fette dadurch zu reinigen und zu desodoneren. daB 

Insbesondere m Fetten und Olen, die der Nahrung '7'; Tcmneraturen von 220 bis 300° C ein inertes 

dienen sollen, sind diese e'ei^tof^ "'F^!'™*^^^ 30 ^« T^nperat^^^^^ 

Die rohen Fette '^"ha b e.ner Raffinat.^^^ SferFett S en wird hierbei beispielsweise von 31,4% 

terzogen, die me.st .n v.er aufemanderfolgcndcn Ar- ^ngaben uber den angewendeten 

beitsstufen durchgefuhrt wira: c„i.i-:™ct/,ff<. Druck fehlen vollig. Es ist davon auszugehen, daB nur 

1. VorreinigungzurEntfernungderSchletmstoffe ^_ gj*^";,;^"^^^^^^^^^ 

und Phosphatide; arbeitet wurde. da weder in der Beschreibung noch u 

2. Entsauern zur Enlfernung des groBten Teils der aroeiiei wurac^u- ^ K^„„^„„,pr oHpr R 



freien Fettsauren. 

3. Entfarben; 

4. Desodorisieren bei gleichzeittger Verringerung 
des Restgehaltes an freien Fettsauren. 

Die vierte Stufe, die Desodorierung, wird heute fast 
ausschlieBlich durch Dampfen des Fettes bewerkstel- 
ligt. Hierbei wird das Fett langere Zeit mit Wasser- 
dampf bei relativ hoher Temperatur unter sehr niedr 



arbeitet wunle, da weder m der Bescnreioung ..uc. ... 
der Zeichnung Druckapparaturen, Manometer oder Re- 
duzierventile erwahm sind, die beim Arbeiten mil uber- 
kritischem CO2 unbedingt erforderlich sind. Weiterhm 
wird ausgesagt. daB die durch Verdampfutig mitgenom- 
menen organischen Bestandteile durch einfache KUh- 
lung des Gasstroms kondensicrt werden sollen. 

Die Erfindung geht von der Aufgabe aus, in eincm 
einfachen Verfahrensschritt unter Verwendung des 



gem i-'iuv-i^ uviioiiv.^— .-J 

lleichen Regel die aufwendigste der vier Raffina 
tionsstufen. . , , 

Die DD-PS 41362 beschreibt em Verfahren zur 
Trennung von Stoffgemischen, die organische Ver- 
bindungen und/oder organische Gruppen aufwei- 
sende Verbindungen enthalten. Nach emcr bevorzug- 
ten Arbcitsweise wird das abzutrennendc Stoffge- 
misch mit einem unter uberkritischen Bedingungen 
der Temperatur und des Druckes stehenden Gas be- 
, _ .. J— u:..u„: ,„^n;n.:»ffnc cinpn Teil der oreant- 



der Temperatur und des Druckes stenenaen uas oc- rcnc u^^. ...» 
handcTdas hierbei wenigstens einen Teil der organi- 55 bringt, zum Desodorie 
hanaeii aas nic 5 ;iiv.rkri.kchen Gasohase RCRcbenenfalls gleichz 



pnySIOlOglStll ullL>tvjtiii^iri...v... •vN,...~i«v..w<.j— — 

ruchs- und Geschmacksstoffe von Fetten und Olen 
ganzlich abzutrennen und den Gehalt an freien Fett- 
sauren gleichzeitig auf ein Minimum zu reduzieren, 
ohne dabei ins Gewicht fallende Verluste an Fetten 
50 bzw. Olen in Kauf nehmen zu miissen. 

Gegensland der Erfindung ist demgemaB die An- 
wendung des Verfahrens zur Trennung von Fette und 
Ole enthaltenden Stoffgemischen, bei dem man die 
Fette bzw. Ole mit iiberkriiischem COj in Kontakt 
_ . . ,^ Fetten und Oien, unter 



handeit, aas nieroci wcuigsiti.:.^...*... —o--- 
schen Verbindungen in der uberkritischen Gasphase 
aufnimmt. AnschlieBend werden die in der uberkriti- 
schen Gasph?se aufgcnommenen Verbindiingen 
durch Temperaturerhohung und/oder Druckerniedri- 
Eune zuruckgewonnen. Bei dem beschriebenen Ver- 
fahren handeit es sich urn ein allgemeingultiges weites 
Arbeitsprinzip, nach dem flussige und/oder feste, ins- 
besondere organische Stoffgemische zerlegt werden 
konnen. Die chemische Konstitution des tm uberkriti- 



bringt,zum uesoaorieren von rcucu ui.u v^.v..., 
gegebenenfalls gleichzeitiger Verringerung der freien 
Fettsauren darin, dadurch gckennzeichnet, daB man 
auf das zu reinigende Material COj bei Temperaturen 
von 150 bis 250" C und Drucken von 101,3 bis 
253,3 bar (100 bis 250 atm) einwirken liiBt. 

Das Arbeiten bei Temperaturen von 150 bis 
200° C kann mit Vorteilen verbunden sein. 

Die Behandlung der Fette bzw. Ole mit dem Koh- 
lendioxyd erfolgt vorzugsweise im Gegenstrom. In 

• r-..! Vnnn Anc in *»;npr hpUniplsweisc mit 



i^^eaDiecSemischeKonsUtu^desima^^ S^r X^^k^:;;;^!;:^;; b^ei;;:^ 

-•!!l?"rl^;rrr:^^^^^^^ Pankorpem gefOnten Kolonne erfo.gen. derart. 



inu cuigcsti^itu — » — 

Trennung von untergeordneter Bedeuiung. In gleicher 
Weise wie niedere Kohlenwasserstoffe konnen aber 
auch rein anorganische Case, wie CO2. mit Erfolg einge 



einfacher weise Kann oas in cinct ucist>i<.i3"i-.^^ 

Fullkorpern gefiillten Kolonne erfolgen, derart. daS 
das zu reinigende Ausgangsmaterial auf den Kolon- 
nenkopf aufgegeben wird, wahrcnd das CO, vom FuB 
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^ Kolonne nach oben streicht. Der am Ko^ 
ClovSc austretende Kohlendioxydstrom fuhrt die 
fWerwunschten Begleitstoffe mit sich 

oxyd ak Krlfclaufsttom einzusetzcn. Dab^' .*5 
S^'ens ein Tcil der jewcOs aufgenommer.en Be^ert- 

tSSod^r daB im ubcrkritischen Bercch der 
|™ti^St und/oder die Temperatur erhoht 

hat sich jedoch herausgesteUt - und dasist eine 
^wiS^rSa^ErkenntnisvonaHgcmemer Bedemung 
daB die Abtrennung der aufgenommenen P«glcit- 
^istd&ausdemskAuntcriibericritisdienBedingi^ 
;befiiKienden Kohlendioxydstrom auch dadurch cr- 
Scbtwcrden kann. daB man den bcladenen Kohlen- 
f Sdst«)m dmch ein Adsorptionsmmcl, yorzugs- 

rUktivkohle.leltecDicReinigungyonGa5Stroir^ 
% unterkritischen Bedingungen m.t festen Adsoj^ons- - 

mittcln ist zwar bekannt, es war aber nicht vorherzu- 
f 1 ^hen. w.e sich solche Adsorptionsmmcl m Be.mengun- 
r gen enthaltenden flberkritischen Gasstromen verh^ten^ 
r Es wurde iiberraschenderweise gefunden, daB die 
' cinfache Behandlung des mit den unerwunschten Be- . 
' glcitstoffen beladenen Kohlendioxydstromes mit ei- 
nem festen Adsorptionsmittcl ausreicht, dw ^^^der- 
1 ver^vpndbarkeit des Kohlendioxyds ^es^tone- 
1 runRSStufe zu gewahrleisten. Wescnthche Anderun- 
•f j-en von Druck und/oder Temperatur vor Oder : 
[ wahrend der Behandlung mit dcm Adsorpi.onsi«el 
• stnd auch nicht erforderlich. H'<='^^"r'='^ ,^ " ^/ 
sonders einfaches und kostensparendes Kreislaufvcr- 
fahren ermoglicht. bei dem der unter den vorbe- 
stinunten Bedingungen von Druck und Temperatur 
tehaltene KohlendioxydsUom zunachst - zweckmaliig 
im Gegenstrom- mit den zu reinigenden Fetten bzw. 
Olen in Kontakt gebracht wird, woraufhin der die un- 
crwiinschten Begleitstoffe enthaltende beladene 
Koiilendioxydstrom uber ein Adsorptionsmittei gelei- 
tct ^ird. Dieses Adsorptionsmittei wird durch fnsch 
zugefuhrtes Adsorpiionsmitte! crsetzt, we"" seine 
Reinigungskraft dem beladenen Kohlendjoxydstrom 
eegenuber unerwiinscht absinkt. 
^ Das erfindungsgemaBe Verfahren hat besondere 
Bedeutung fCir die Reinigung von Fetten und Olen 
natilrlichen, insbesondere pflanzlichen und/odr.r tie- 
rischen Ursprungs, es kann aber ebenfalls Bedeutung 
fur Ole und Fetie besitzen. die auf synthetischem 
Wege hergestellt worden sind. u . „^ a.. 

Das Verfahren arbeitet nicht nur emfach und au- 
Berst wirkung^voll, es vermeidet den unerwunschten 
Verlust von Fetten bzw. Olen und insbesondere auch 
die Gefahr einer unerwiinschten Hydrolyse der Fette 
bzw Ole, die bei der geschilderten Verfahrensstufe 4 
im Stand derTechnik besteht und dort zusatzlich ver- 
lanet daB stets unter hohem Vakuum gearbettet wer- 
den muB. Die Erfindung fiihrt damit auch zu emem 
ceringeren Verlust an Neutralfetten. 

Das Verfahren wird anhand der folgenden Bei- 
spiele (Vergleichsbeispiel und erfindungsgemaBe Bei- 
spiele 1 bis 3) in Verbindung mit der Figur erlautcrt. 



Vergleichsbeispiel 
Eingesctzt wurde ein typisch nach Pflaiizenolen ne- 
chcndls und schmeckendes Sojaol m e»nem Gehalt 
an freicn Fettsauren von ca. 0,4%, Das Q? «^dc a.^ 
dem Vorratsbchalter 1 iiber die Einspntzpuro^ Z 
kontinuterUch auf den Kopf einer 15 m lanf "^o- 
tonne 3 gegcbcn. Die Kolonne hatle cine lidrte We^te 
voRca. 6 cii, war mit Glaskugeln gcfiiUt^nd am unte- 
ren Ehde erwcitcrt. Durch einen auB«rcn ^ufgc- 
schweiBtcn Heizmantel (nicht eing^idmct) wurde 
die Kolonne zxd 90' C aufgeheizt. Das Ol floB uber 
die Glaskngein zum Boden .der Kolonne und wurde 
kontinuierlicli fiber Vcntil 4 abg^gcn. 

Gleidumtig wurde durch die Kolonne von unten 
nach oben KoWcndioxyd unter einem Druck von 
2024 bar .(200 atm) uber das Umlauf geblase 5 und 
fien Atttd«Hler6 im Kreislauf gefiihrt, Der A.b- 
*he,der6v^ auch von auBen auf 90°C geheizt 
. und mit cinem festen Adsorptionsmittei, in diesem 
Fall mit Aktivkohle, gcfuUt. 

Vor Beginn der Desodorierung wurde die Appara- 
tur uber das EinlaBventil 7 mit Kohlendioxyd gefidlt 
und geringfugige Verluste an Kohlendioxyd wahrend 
5 des Betricbes crganzt. Es v«irden pro Stunde ca. 5 kg 
01 am Kopf der Kolonne aufgegeben bzw. am Boden 
der Kolonne abgezogen. Der Holdup betrug ca. 1,5 kg 

'"oas uber Vcntil 4 abgezogene Sojaol wurde ge- 
» ruch- und geschmackfrei und hatte nodi einen G^lmlt 
ein freien Fettsauren von ca. 0,02%. Bei dicser Fjiu- 
weise werden 13% des eingcsetztcn Oles vom Koh- 
lendioxyd aufgenommen und ausgetragen, gehen also 
verlustig. 

Beispiell 

Man verfahrt gemaB dem VergleichsbeispieU er- 
hoht jedoch die Temperatur der Kolonne auf 200 
Das abgpzogpne Sojaol war geruch- und geschmack- 
,« frci und hatte noch einen Gehalt an freien Fettsauren 
von ca. 0,02%. Im Abscheider wurden von Kohlen- 
dioxyd 034% des eingesetzten Sojaols abgeschieden. 

Beispiel2 

,s In der gleichen Apparatur wie im Vergleichsbei- 
spiel und in der gleichen Fahrweise wurde ein teilraf f i- 
niertes (entsauertes und gebleichtes) Palinkerirfett mit 
einem Gehah an freicn Fettsauren von ca. 0,3 % deso- 
doriert. Es wurde bei einer Temperatur von 150 C 

,„ und bei einem Druck von 222.8 bar (220 atm) gear- 
beitet. Der Durchsatz betrug 5 kg Fett pro Stunde. 
Das uber Ventil 4 abgezogene Fett war geruch- und 
geschmackfrei und hatte einen Restgehalt an freien 
Fettsauren von ca. 0,015%. 

Beispiel3 

Wie in Beispiel 1 und 2 wurde ein teilraffiniertes 
ErdnuB51 mit einem Gehalt an freien Fettsauren von 
0 4%desodoriert. Es wurde bei einer Temperatur von 
M 200' C und einem Druck von 245 atm gearbeitet. Das 
erhaltene ErdnuBol war geruch- und geschmackfrei 
und hatte einen Restgehalt an freien Fettsauren von 
0,02%. 
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